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- 2 . BEZF: LF-1484-Sp

EXTRACTO DE LA IHVZNCIOHN

Se preparan composiciones Gtiles como dispersan
tes de lubricantes y combustibles por reaccibn de un con~
puesto hidroxiaromftico, que lleva un sustituyente aliféti-
co o aiicio;ico que tiene por ‘lo menos aproximadaménte 6
ftomos de carbono, con un aldehido, en presencia de un reac
tivo alcalino y a una temperasura de hasta aproximadsmente
12520, neutralizando sustancialmente el intermediario re-
sultante a una temperatura hasta de 1502C, y haciéndolo
réaccionar despuds con un aminocempuesto primario o secun~

dario.

REFERENCIA A SOLICITUDES RETLACIONADAS

Esta solicitud es una divisionaria de 1la solici
éud copendiente no de série'451.644, solicitada el 15 de
Harzo de 1974,

Esta invencidn se refiere a un nuevo procedi-
miento quimico, y a las composiciones preparadas por este
procedimiento que son Gtiles en 1ubricaqteéry combustibles,
Més particularmente, se refiere 2 un método de preparacidn
de una composicién gue contiene nitrdgeno y que es oleoso-
luble, método que comprende:

(1) hacer reaccionar por lo menos un'compuesfo

hidroxiaromitico que contiene un sustituyente alifftico o

aliciclico de por lo menos 6 4tomos de carbono con, por lo

menos, un aldehido,- 0 un precursor del mismo,.en presencia
de un reactivo alcalino, a una temperatura de hasta 1252C;
despues |

(2) neutralizar sustancialmente el intermedia~
rio asi formado a una temperahira hasta de 1502C; y des—

pues
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(3) hacer reaccionar el intermedisrio neutrali-
zado con sl menos un aminocompuesto que contiene uno o nis
grupos amino que tienen al menos un Ztomo de hidrégeno di-
rectamente unido al nitrégeno aminico.

" Se conoce desde hace tiempo la reaccidn de Man-
nich entre compuestos con hidrdzeno activo, formaldehido ¥y
compuestos que contienen grupos amino. También se conocen
(por ejemplo por las FPatentes Estadounidenses 3.368.972 ¥
3,649,229) que las bases de Memnich derivadas de determina-
dos alguilfenoles funcionanm como dispersantes en lubrican=-
tes y combustibles. Ia preparaciéh de teles bases de Man-
nich estd descrita en la Patente Estadounidense 24737465,

En vista de las condiciones cada vez nis seve-
ras bajo las que trabajan los motores de combustidén inter- .
na, interesa de combtinuo la preparacidn de aditivos disper—
santes eficaces, Debido a consideraciones financieras, sumi
nistro de materias primas y otros factores, es desesble tan
bidn desarrollar nuevos dispersantes y métodos para.su pre=—
paracidn. .

El principal objeto de la presente ihvenci&n;
por btanto, es proporcionar um nuevo nétodo de produccidn de
aditivos para lubricanfes ¥ combustibles.

Otro objeto es proﬁorcionar un método mejorado
para producir composiciones Gtiles en lubricantes y combus-
tibles, .

Afin otro objeto es proporcionar aditivos mejora
dos para su utilizacibn en lubricantes y combustibles, con-
centrados que contengan estos aditivos y composiciones mejo
radas de lubricantes y combustibles que contengan dichos

aditivos.
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Estos y otros objetos pueden alcanzarse seglin ]
la descripcidn de la invencidn dada a continuacidne

Segﬁn,esta invencidn, se preparan composiciones
que contienen nitrdgeno y gque son oleosolubles, {tiles como
aditivos para luﬁricantes_y combustiblés, a partir de tres
reactivos, por medio de una secuencla especifica de reaccio
nes aqui discutida.

| El primer reactivo es un compuesto hidroxiaromi

tico, Este término incluye fenoles (que son preferidos); fe
noles con puentes carbono, oxigeno, azufre o nitrdgeno asi
como fenoles directamente unidos por enlacesrcovalentes (pom
ejemplo 4,4*-bis(hidroxi)bifenilo); hidroxicompuestos deri-
vados de hidrocarburos con anillos condensados (por ejemplo
naftoles v similéres); ¥ polihidroxicompuestos tales como:
catequina, resorcina e hidroquinona. Se pueden utilizar mez
clas de uno o més compuestos hidroxiaromdticos como primer
reactivo, - . 7

Los compuestos hidroxiaromiticos utilizados en
el método de esta invencidn son los sustitufdos con al me~
nos uno, y preferiblemente no mis de dos, sustituyentes ali |
faticos o aliciclicos que tienen por lo menos aproximadamen
te 6 (usualmente al menos éproximadamente 30, mfs preferi-
blemente al menos aproximadamente 50) &tomos de carbono y
hasta aproximadamente 7000 &tomos de carbono,. Ejemplos de
tales sustituyentes son los derivados de la'polimerizacién
de olefinas tales como etileno, propileno, l~buteno, 2-bute
no, isobuteno y similares. Tanto los homopolimeros (obteni-
dos a partir de un mondmero olefinico finico) como los int@g
polimeros (obtenidos de .dos o mis mondmeros olefinicos) pue

den servir como fuentesﬁde'e;tbﬁ sustituyentes y se desig-
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I| yentes incluyen lo siguiente:

nan aqui y en las reivindicaciones adjuntas con el término
"polimeros", Como suétituyentes derivados de polimeros de
etileno, propileno, l-buteno e isébuteno, se prefieren espe |
cialmente los que contienen al menos_aproximadamente_BO y
preferiblemente al menos 50, aproximadamente, de Atomos de
carbono alifético. En algunos casos, sin embargo, se desean
sustituyentes'de elevado peso molecular; por ejemplo, los
que_tienen,pesos moleculares entre aproximadamente 50,000-
100,000, ya que tales sustituyentes pueden impartir propie-
dades de mejora del Indice de viscosidad & la composicidn.
Tales pesos moleculares mis elevados pueden calcularse a
partir de la viscosidad innerentes o intrinseca empleando
la ecuacibn Mark-Houwink y se conocen cOmo pesos molecula=-
res medios de la viscosidad (Mv)., Los pesos moleculares me=-
dios de nfimero que varian de aproximadamente 420 a 10.000
ge miden facilmente por osmometria de presidn de vapor (OPV)
(Y este nétodo se utiliza para los Srdenes de Mn sefialados
aqui). | | |

‘ Los sustituyentes aliféticos y aliciclicos asi
como los nficleos arilo del compuesto hidroxiaromitico se de-
signan en general como sustituyentes "a base de hidrocarbu;
ros”. '

Tal como se emplea agqui, el término "sustituyen
te a base de hidrocarburos" representa un sustituyente que
tiene un 4tomo de carbone unido directamente al resto de la
molécula y que tiene predominantenabe caréptér de hidrocar-

bilo dentro del conbexto de esta invencidn. Tales sustitu-

(1) Sustituyentes hidrocarbonados, esto es sus—

tituyentes aliffticos (por ejemplo, alquilc o alquenilo),
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alicfclicos (por ejemplo, cicloalquilo o cicloalguenilo),
nficleos aromiticos, nficleos aromfficos sustitufdos alifiti
ca~ o alicfclicamente, asi como sustituyentes ciclicos don-

de un zmillo se complsta a través de otra porcibn de la mo-—

lécula (es decir, cualquiera de dos de los sustituyentes in|-

dicados pueden formar juntos un radical alicfclico.

(2) Sustituyentes de hidrocarburos sustituidos,
es decir, aquellos que contienen radicsles no hidrocarbona-
dos que, en el contexto de esta invepcién, no alteran el ca+
récter predominantemente hidrocarbilico del sustituyente.
Los expertos en estas técnicas comprenderin cuales son los
radicales adecuados (por ejemplo radicales hidroxilo, halb-
geno (especialmente cloro y fluor), alcoxilo, mercapto, ai-
quilmercapto, nitro, nitroso, sulfoxilo, etc.)..

(3) Heterosustituyentes, esto es, sustituyentes
que son predominantemente hidrocarburcs que caben dentro del
contexto de esta invencibén, contienen diferentes &tomos que |
el carbono pressente en una'cadena o anillo compuesto, por -
otra parte, por étoﬁos de carbono. Los heteroitomos adecua—
dos serfn patentes a los expertos en la especialidad e in=-
cluyen, por ejemplo, azufre, oxigeno y nitrégeno y férman
sustituyentes tales como, por ejemplo, piridilo, furanilo,
tiofenilo, imidazolilo, etc. o .

En general no estarin presentes mis de aproxima
damente tres radicales o heteroftomos y preferiblemente no
mis que uno para caﬁa 5 &tomos de carbono en.el sustituyen—
te de base de hidrocarburo, Preferiblemente'no habré més |
que tres radicales por 10 &tomos de carbono,

Preferiblemente, el sustituyente de base de hidr

carburo en las composiciones d& esta invencidn no tiene ino

o .
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"co o alicfclico de Tin (G.P.V.) de aproximadamente 420 a aprd

saturacién acetilénica. La insaturacién etilénica, cuando eg
t4 presente, serd preferiblemente tal que no habré mis de
un enlace etilénico por cada 10 enlaces carbono;carbono en
el sustituyente. Los sustituyentes son normalmente, preferi
blemente, de naturaleza hidrocarbonada y més preferiblemen=—
te hidrocarburos saturados sustancialmente. Tal como se en-
tiende en esta solicitud y en las reivindicaciones adjuntas,
la palabra "inferior" significa sustituyentes, etec. que con
tienen hasta siete &tomos de carbono; por ejemplo, alcoxilo
inferior, alquilo inferior, alguenilo inferior, aldehido 213
fhtico inferior, . | |
Ia introduccibén del sustituyente alifftico o alj
cfclico en el fenol u otro compuesto hidroxiaromftico, se

efectfia normalmente por mezcla de un hidrocarburo (o derivad

do halogenado del mismo, o similar) y el fenol a una tempe-
ratura de aproximadamente 50;2OOQC en presencié de un cata-~
lizador adecuado, tal como tricloruro de aluminio, trifluo-~
ruro de boro, clprurb de zinc.o similares. Vefse, por ejem-
plo, Patente Estadounidense 3.368.972 que se incorpora por
referencia en cuanto a sus descripgiones.

El sustituyente se puede introducir también por
otros procesos de alquilacidn conocidos en la especialidad.

Como primer reactivo, son especialmente,ppefe:;
dos fenoles monosustitufdos de férmula general

H
7

AN

R?
donde R? es un sustituyente de base de hidrocarburq aliféti

ximadamente -10.000, -
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El segundo reactivo es un aldehido de base hi-
drocarbonada preferiblemente un aldehido alifético inferior
Entre los aldehidos adecuados se incluyen formaldehido, ben

zaldehido, acetaldehido, los butiraldehidos, hidroxibutiral

dehidos y heptanales, asi como'precursores de 2ldehidos que|

reaccionan como aldehidos bajo las condiciones de la reac=-

cibn, tales como paraformaldehido, hexametilentetraamina,

paraldehido, formalina y metilal. Se prefieren el formalde-|

hido y sus polimeros (por ejemplo paraformaldehido, trioxa-

No). Se pueden usar mezclas de aldehidos como segundo reac-
tivo. '

El tercer resctivo es un compuesto que contiene

un grupo amino que tiene al menos un ftomo de hidrdgeno uni|

do directamente al nitrdgeno aminlco. Compuestos aninlcos

adecuados son aquellos que contienen solo grupos amino pri-|

marios, s6lo secundarios, o primarios y secundarios as{ co-

mo poliaminas en que todos menos uno de los grupos amino

pueden ser terciarios. Los compuestos amino adecuados inclu

yen amoniaco, aminas aliféticas, aminas aromfticas, aminas

heterociclicas y aminas carbociclicas, asi como poliaminas

tales como alquilenaminas, arilenaminas, poliaminas cicli-
cas y derivados hidroxisustituidos de tales poliaminas. Pue-
den utilizarse mezclas de uno o mis amino-compuestos como

tercer reactivo.

Aminas especificas de estos tipos son metilami-|

na, N-metlletllamlna, N-metil-octilamina, N-ciclohexil-ani

11na, dlbutllamlna ciclohexilamina, anilina,’ dl(p—metll-fe;

nll)-amlna, orto, neta ¥ para-aminofenol, dodecilamina, oc-

tadecilamina,\o—fenilen—diamina3 N,N?~di-n-butil-p-fenilen~-|

diamina, —orfoli na, N N-dl-v-baull-“—L°n11°ndlam1na, nluera'

3
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zina, tetrahidropirazina, indol, hexﬁhidro—l,3,5—triazina,
1-H~1,2,4-triazol, bis-(p-aminofenil)-metano, mentanodiami~-
na, ciclohexanina, pirrolidina, 3—~amino-5,6—~difenil~1,2 4~

triazina, quinondiimina, 1,3-indandiimina, 2-octadecil~imi

dazolina, 2-fenil-4-metil-imidazolidina, oxazolidina, etanol

amina, dietanolamina, N—B—aminopropilmbrfolina, fenotiazi-
na, 2-heptil-oxazolidina, 2-heptil=3=(2-aminopropil)imidazo
lina, 4-meti1—iﬁidazolina, i,B—bis(2—aminoetilimidazolina,
2-heptadecil~4~(2~hidroxi~etil)imidazolina y pirimidina.
Un grupo preferido de amino compuestos consiste
en poliaminas, especialmente alquilenpoliaminas que se con-

forman en su mayor parte a la férmula

E-N-(-alquilen-N-)- H

| |

A A
donde n es un nfimero entero preferiblemente menor gue 10,

aproximadamente, A es un sustituyente de base hidrocarbona-

da o &tomo de hidrdégeno, y el radical alquileno es preferi-

blemente un radical alquileno inferior de hasta 7 &tomos de |

carbono. Mezclas de tales poliaminas son as{ mismo fitiles.
Las alquilenpoliaminas incluyen principalmenté polimetilen=-
aminas, etilenaminas, butilenaminas, propilenaminas, trimeti
lenaminas, pentilenaminas, hexilenaminas, heptilenaminas, og|
tilenaminas, otras polimetilenaminas, y también los homblo-
g£03 ciclicos ¥ superiores de tales aminas tales como bipera—
zin#s y piperazinas aminoalquilsustitufdas. Estén representa
das especificamente por: etilendiamina, trietilentétramina,
propilendiamina, decametilendiamina, octametilendiamina,

di(heptametilen)trianina, tripropilentetramina, tetrasctilen-

pentamina, trimetilendiamina, pentaetilenhexamina, di(trime
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tilen)triamina, 1~(2-aminopropil)piperazina, 1,4-bis(2~ami

Son Gitiles asimismo homblogos superiores tales como los qugi'
se obtienen por condensacidn de dos o mis de las alquilen -
aminas antes sefialadas,

Las etilenpoliaminas son especialmente Gtiles.
Se describen con algfn detalle bajo el encabezamiento "Dia
minas y aminas superiores” en Encyclopedia of Cﬁemical Tech
nology" Segunda Edicidn, Kirk and Othrmer, Volumeﬁ ?, pigi~
nas 27-39, Interscience Publishers, New York (1965)., Ia foz |
na mis conveniente de preparar tales compuestos es la reac-~
cién de un cloruro de alquileno con amonfaco, Ia reaécién
lleva a la produqcién de algo de hezclas complejas de alqui~
lenpoliaminas, que incluyen productos de condensacibdn cicli—
cos tales como piperazinas. Estas mezclas encuentranrutili-
zaci 6n en el procedimiento de esta invencibén. Por otra par-—
te, se pueden obtener productos bastante satisfactorios tam
bién empleando aiquilenpoliaminaé purase Uné aiquilenpolia—
mina especialmente @itil por razones de economia, asi como
por la eficacia de los productos derivados de la misma, és'
una mezcla de ebilenaminas preparadas porlreaccién de cloru |
ro de etileno y amoniaco y que contienen aproximadamete 3-7
grupos amino por molécula, _

Las'alquilenpoliaminas hidroxialquil—sustituidash
por ejemplo, aiquilenpoliaminas gue tienen uno 6 mis susti- ﬁ
tuyentes hidroxialquilicos en &tomos de nitrsgeno, se consi
deran tambidn aqui en cuanto a su utilizacibn, Las alquilen~
poliaminas hidroxialquilsustituidas son preferibleménﬁe'aqug

llas 'en las que el grupc aléuilé-es un grupo alquilo infe-

rior, por sjemplo, un alqiilc gus tensa mencs de 8 Atomos def




10

15

20

25

30

~-11 -

carbono, Ejemplos de tales aminas incluyen N-(2-hidroxietil)
etilendianmina, N,N’-bis(Z—hidroxiefil)etilendiamina, 1-(2~
hidroxietil)piperazina, dietilentriamina mono-hidroxipropil
sustitufda, 1,4~bis(2-hidroxipropil)piperazina, tetraetilen
pentamina dihidroxipropil—sustituida, N-(3-hidroxipropil)te
trametilendiamina, etc.

Son asimismo fitiles los homdlogos superiores ta-
les como‘los'que se obtienen por condensaqién de las alqui-
lenpoliaminas antes sefialadas o alquilenpbliaminas hidroxi--
alquilsustitufdas a través de radicales amiﬁo o a través de
radicales hidroxilo. Ha de notarse que la condensacidn a tra
vés de radicales amino da lugar a una amina superior acompa-
fiada ﬁor separacién de amonfaco y que la condensacién a tra-
vés de los radicales hidroxilo da como resultado productos
que contienen uniones &ter, junto con separacifén de-agua.

- Otra clase preferida de aminocompuestos son las
aminas arométicas que contienen aproximadamente 6 a aproxima
damente 30 &tomos de carbono y a2l menos un grupo amino pri-
merio o secundario., Entre los ejemplos se incluyen arilami-
nas tales como aminofenoles isdmeros, éniIina, N-alquilo(in
ferior)anilinas, aminas heterocfclicas tales como aminopiri

dinas isbmeras, las naftilaminas isbmeras, fenotiazina, y
2 i ? ?

sus anflogos 01—30 hidrocarbilsustitufdos tales como N-fenili
alfa-naftilamina, También se pueden emplear diaminas aromiti
cas tales como fenilen y naftilendiaminas.

' Otros aminocompuestos adecuados incluyen ureas,
tioureas, -hidroxilaninas, hidrazinaé, guanidinas, amidinas,
amidas, tioamidas, cianemidas, aminofcidos y similares. Son
compuestos especi{ficos qus ilustran téles,compuestos: hidra-

zina, fenilhidrazina, N,ﬂ’-difenilhidrazinaj;ggyadebilbidpg
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zina, begzoilhidraziﬁa, urea, tiourea, N-butilurea, esteari
lamida, oleilamida, guanidina, 1-fenilgnanidina, benzamidi-
na, octadecamidina, N,N’-dimetilestearamidina, cisnamida,
dicianamida, guanilurea, aminoguanidina, &cido iminodiacé-

tico, 1m1nodlproplon1trllo, ete,

En la primera etapa del método de esta invencidy

el compuesto hidroxiaromético reacciona con el aldehido en
presencia de un reactivo alcalino, a una températura de has
ta 1259C. y preferiblemente- 50-1252C aproxiﬁadamente.

. El reactivo.alcalino es tipicamente una base
inorginica fuerte tal como una base de metal alcalino (por
ejemplo hidréxido sod1co o potésico). Pueden utlllzarse tam
bién otras bases inorginicas y orgénicas como las bases al-

calinas, asi I\Ta2005, HaHCOB, acetato sbdico, piridina y amj._

nas hidrocarbonadas tales como metilamina, anilina y alqui-

lenpolianminas, ete.) También se pﬁeden utilizar mezelas de

una o més bases alcalinas.

.Las proporciones relativas de los diversos reac-

tivos empleados en la primera etapa no son criticas; resulta

generalmente satisfactorio emplear aproximadamente 1-4 equi-
valentes de aldehido y aproximadamente 0,05-10,0 equivalen~
tes de reactivo alcalino por equivalente de compuesto hidro
xiaromético. (Aqui se utiliza el térninor"equivalente“ cuan-
do se aplica a un compuesto hldrox1aromét1co para indicar un
peso igual al peso molecular del mismo d1v1d1d0 por el nfime-
ro de grupos hidroxilicos aromiticos unidos directamente a

un anillo aromético por molécula. Aplicado al aldehido o pre

jeursores del .nmismo, un "equivalente" es el peso requerido pa

ra producir una nolécula 5 de aldehldo mondmero. Un equi-

valente dz rsactivo alcallno'eS'el peso’de_rqactivofque,al

e

o gt g 128 0 e i i e O T 0 it
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ser disuelto en un litro de disolvente da una solucidn nor-

- 13-

mal, Un equivalente de reactivo alcalino neutralizari (es
decir, llevard a pE 7,0) una solucién 1,0 normal de, por
ejemplo, &cido clorhidrico o &cido sulffirico,

-Es conveniente por lo generél llevar a cabo el
primer paso en presencia de un diluyente liquido orginico,
inerte sustancialmente, que puede ser volétil o no voldtil,
Un diluyente inerte sustancialmente que puede disolver o no
todos los reactivos, es un maverial que no reacclona sﬁstag
cialmente con los reactivos bajo las condiciones de reac—
¢ibén, Diluyentes adecuados incluyen hidrocerburos tales co-
mo nafté, esencias textiles, aceite mineral (que es el pre~
ferido) aceites sintéticos (como se describen a countinues~
cién), bencend, tolueno y xileno; alcoholes tales como iso-
propanol, n-bubtanol, isobutanol y 2-etilhexanol; eteres ta~-
les como mono- o dietiléter de etilen- o metilenglicol; o si
milares asi como mezclas de los mismos.

Ia segunda etapa es la neutraliiacién sustancial
del intermediario obtenido en la primera etapa, La neubrali
zacidén puede efectuarse con cualquier sustancia 4cida ade=-
cuada, tipicamente un &cido mineral o un &cido o anhidrido
orghnico. Tambibn se pueden utilizar gases &cidos tales como|
dibxido de carbono, sulfuro de hidrégeno, y didxido de azu~
fre., La neutralizacidn se lleva a cabo preferiblemsnte con
4cidos carboxflicos, especialmente &cido carboxilico hidro-
carbonado inferior tal como &cido f6érmico, &cido acético o
fcido butirico., Se pueden utilizar mezclas de uno o mls ma-—
tefiales Acidos para comseguir la neutralizacibn. La fempe—
ratura de neutralizacidén es hasta de 1502C aproximadamente,

preferiblemepte.50-15090’apfoxiﬁédamente.rLa,neutralizégién‘
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.un pH que varia entre aproximadamente 4,5 y 8,0, Preferible

bcidos carboxilicos tales como Acido acético mno promueven

| facilmente la sobrecondensacién ¥ no es necesario por ello

- 14

sustancial significa que la mezecla de reaccidn se lleva a

mente, la mezcla de reaccidén se lleva a un pH nfnimo de
aproxinadamente 6 o a un méx1mo de aproxzmadamente 7 5.

. EL intermediario neutralizado .es una mezcla que
comprende hldroxlalqullderlvados del’ compuesto hidroxieromé
tico y productos de condensacién &ter del mismo. Asf el pTo
ducto de condensacidn de un alqullfenol con formaldehido

tiene la estructura o‘enera].

OH

HO —-CH, 7

e
, AN :
N =

donde R es como antes se ha descrito aqui sustituyente de

base hidrocarbonada aliciclica de 6 a aproximadsmente 7000
&tomos de carbono ¥ X es un nﬁﬁero éntero de aproximadamen~
te 1 a 10. Preferlblemente R tiene un Fn (P.P.V.) de aprozl
madamente 420 a aproximadamente 10, OOO. Si se ubiliza un
fcido fuerte tal como un Zcido mineral para la neutraliza—
cidn, es importante regular la cantidad presénte del mismo
para no llevar la mezela de reaécién a un bH inferior al es-
pecificado antes, con objeto de evitar una sobrecondensa=~.
cibn forméndose antes fenoles con enlace metileno que un in~

termediario que contenga oxfgenos de &ter. Sin embargo, los

regular tan exactamente ﬁa}qaﬁtidad de &cido carboxilico

*

utilizzéc,
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En la tercera etapa, el intermediario neutrali-
zado se hace reaccionar con el compuésto amfnico, tipicamen
te a una temperatura entre aproximadamente 252C y aproxina-.
damente 2252C y corrientemente a 55-1802C aproxinadamente,
La relaci6n'de reactivos en la tercera'etapa no es critica
pero aproximademefe se emplean 1-6 equivalentes del reacti-
vo amina por equivalente de intermediario meutralizado. (Z1
peso equivalente de la amina es el peso molecular de la mis-
ma dividido por el nfimero de hidrdgenos unidos a los &tomos
de nitrdgeno presente por molécula y el peso equivalente de.
intermediario neutralizado es su peso molecular divid;do por
el nfmero de grupos hidroxilo derivades del sldehido). Es
frecuentemente conveniente utilizar un diluyente 1fquido
inerte sustancialmente, tipicamente igual al utilizado en lal
primera etapa.

EL curso de la reaccifn entre el intermediario
neutralizado y la amina puede ser determinado por medida de
la cantidad de agua separada por destilacién; por destila-—
c¢ibén azeotrdpica o siﬁilares. Cuando la separacibn de azua
ha cegsado, la reaccidn puede considerars; completa y cual-
quier sdlido presente puede separafse de la mezcla por ITos
medios convencionales; por ejemplo filtracibn, centrifuga-—
cibn, o similares, produciendo el deseado producto. Ordina=-
riamente es innecesario, aislar de otra manera el producto
de la mezcla de reaccibdn o purificarlo. .

El método de esta invencidn se ilustra'cén los
siguientes ejemplos. Todas las partes se dan en peso y todos
los pesos moleculares se determinan por 0,P.V. a menos que

se indique de otra forma.
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Sijemnlo 1

50%. Se agita la mezcla durante 10 minutos y se afiaden 99

-mezcla a 30-889C durante 1,75 horas y se neutraliza enton- :

 partes de aceite mineral hasta 552C en atmbsfera de nitrdge-

. Se calienta una mezcla de 1560 partes (1,5 equi
valentes) de un poliisobutilfenol qué tiene un peso molecu-
lar de aproximadamente 885, 1179 partes de aceite mineral ﬁ
99 partes de n-butilalcohol a SOQE en atmbsfera de nitrbge—~
no, agitando al mismo tiempo, y se afiaden 12 partes (0,15

equivalentes) de solucidn de hidrdxido sbédico acuoso al
rpartes (3 equivalentes) de paraformaldehido, Se agité la- -

ces §or adicién de 9 partes (0,15 equivalentes) de 4cido
acético,. 7' |

Al intermediario asf obtenido se le aﬁa&en, a
882C, con agitacidén, 172 partes (4,2 equivalentes de una
mezcla de polietilenpoliamina comercial qué contiene zproxi-
madamente 3-7 &tomos de nitrdgeno por molécula y aproximada
mente 34,5% en peso de nitrégeno; La mezcla se calienta du-
rante 2 horas aproximadamente a 1509C ¥ se égita a-150-1602(
durante tres horas, siendo separadas las sustancias volati-
les por destilacién. El resto de las sustancias volédtiles.
se eliminan entonces a 1602C/30 torr y el residuo se filtra
a 1502C, utilizando material filtrante comercial, para obte
nerse el producto deseado como un filtrado en forma de solu
cién al 60% en aceite mineral que contiene 1,95% de nitrégg
no. ' '
Ejemplo 2

Se calienta una solucidn de 4576 partés (4,4

equivalentes) del poliisobutilfenol del Ejemplo 1 en 3226

no, agitando al mismo tiéﬁpo,;y’se aﬁaden’185partes,(0,22

I
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equivalentes) de hidrbxido sbdico acuoso al 50%; Se agita
la mezcla durante 10 minutos y despues se aﬁaden 320 par=-
tes (9,68 equivalentes) de paraformaidehiao. Se calienta la
mezela a 70-809C durante 13 horas, y se enfria después a
602C despuds de lo cugi se afiaden 20 partes (0,33 equivalen
tes) de &cido acdtico. Se calienta entonces la mezcla a
1102C durante 6 horas mientrgs se insufla nitrdgeno para eli
minar las materias voldtiles. Se continfia insuflando nitré-
geno a 1302C durante un peribdo édicional de 6 horas, des-
puds de las cuales'se‘filtra la solucidén a 1202C, utilizan-
do material filtrante. |

" Se afiade, al anterior condensado, alquiifenol—
formaldehido, a 652C, 184 partes (4,48 equivalentes) de la
polietilenpoliamina del Ejemplo i; Se calienta 1la mezclara‘
110~-1352C durante 4 horas y se insufla entonces nitrdgeno a
150-1602C durante 5 horas paras eliminar las sustancias vo-
14tiles. Se afiade aceite mineral, lO4 partes, y se filtra
la mezcla a 1502C, utilizando un material filtrante para 0p
tener el deseado producto como una soluciép al 60% en acei-
te mineral que contiene 1,80% de nitrbgeno. -
Ejemplo 3 :
A %66 partes (0,2 equivaientes) del condensado
alguilfenol-formaldehido del Ejemplo 2 se afiade, a 602C, cor
agitacibn, 43,4 partes (0,3 equivalentes) de N-(3~aminopro
pil)~-morfolina., Se calienta,la_mezc}a a 110-~1309C,. con insu
flado de nitrdgeno, duraﬁte,5 horas. Se libera entonces de
sustancias volétiles a l?OQQ/ls torr y se filtra utilizando
un material filtrante. Bl filtrado es el producto deSgado

(solucibn al 62,6% en aceite mingral) que contiene 1,41% de

nitrbzeno.
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Ejemplo &4
~ Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 3, se

prepara un producto de reaccidn de 366 partes-(Q,Q equivaf
lentesj dei condensado alquilfenol-formaldehido de; Ejemp16
2y 31,5 partes (0,3 equivalentes) de dietanolamina. Se ob-
tiene como soluciép al 62,9% en aceite mineral que coﬁtiene
0,70% de nitrbgeno.
Ejemplo 5

' Se callenta una mezcla de 26C0 partes (2,5 equi
valentes) del poliisobutilfenol del Ejemplo 2 750 partes
de esencia textil y 20 partes (O 25 equi valentes) de hidré-
x1do_sédlco acuoso al SOp, hasta 552C en atmbsfera de nit:ér
geno, con agitacibén, y se afiaden 206 partes (6,25 equivalen
tes) ée paraformaldehido. Se continua la calefaccién a 50~
559C, agitando al mismo tiempo, durante 21 horas, después
de lo cual la solucibn es insuflada con nitrégenp ¥ calenta
da a 852C para eliminar las sustancias vol&tilss. Se aﬁadé 13
4cido acéﬁico, 22 partes (0,37 equivalentes), durante media |
hora a 85-90eC, seguido de 693 partes de aceite mineral.

A 315 partes (0,231 equivalentes) del interme-—
diario alquilfenol-formaldehido preparado como se describid
antés, se afiade, en cofriénfe de nitrdégeno, a 6590; 26,5
partes (0,647 equivalentes) de la mezcla de polietilenpolia€
mina del Ejemplo 1. Se calienta la mezcla a 65-9000 durante
l'hora; Yy s° calienva entonces a 120-13000 con 1nsuflado de
nitrégeno, y finalmente a 145-15590 con insuflado continuo
de nitrdgeno durante 3-1/2 horas.'Se'aﬁade.aceite-mineral,
57 partes, y se filtra la soluciGn a 1209C, utilizando mate
rial filtrante., E1 flltrado es el producto deseado" (siuclon

al 69,9% en aceite mlneral) qun~conu1ene 2 1 % de nitrbgeno.
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Ejemplo 6 . ,
Se calienta una solucién'de 340 partes (0,25
equivalentes) del producto Qe,condensacién alquilfenol—fqg
maldehido del Ejemplo 5 en 128 partes de aceite mineral hqg
ta 452C y se afladen BOrpartes (0,25 equivalentes) de tris-
(mefilol)metilamina, con agitacién.'Se calienta la mezcla &
902¢C durahte 1/2 hora y se insufla entoncesrcon nitrégeno a
90-1302C durante 3 horas, con agitacidn. Finalmente se ca-
lienta a 150-1602C durante 5 horas, insuflando nitrégeno,
se enfrfa a 1259C y se fi 1tra, utilizando mabterisl filtran-
te. E1l filtrado es el producto deseado (solucién al 60% en
aceite mineral) conteniendo 0,19% de nitrdgeno.

Ejemplo 7 - o _ 7 _
" A una mezcla de 1560 partes (1,5 equivalentes)
de poliisobutilfenol del Ejemplo'2 y 12 partes (0,15 equiva
lentes) de solucibn de hidrbxido sbdico acuoso al 50% se le
afiaden a 689C, con agitacibén, 99 partés (3 equivalentes) de

paraformaldehido, El periodo de adipién es de 15 minutose.

Se calienta entonces la mezcla a 882C y se le aﬁaden 100 pax
tes de una mezcla de alcoholes isobutflico y amf{lico prima-
rio. Se continua la calefaceidn a 85-882C duranter2 horas ¥
despuds se afiaden 16 partes de Acido acético glacial y se
agita la mezcla durante 15 minutos y se libera de voldtiles
al vacfo a 1502C., Al residuo se le afiaden 535 partes de acedl
te mineral y se filtra la solucidn oleosa pr§ dar el inter-
mediario deseado. '

a - Se'aﬁédeﬁ'a 220 partéé (0,15 equivalen%es) del
intermediario, preparadb como se describié antes, 7,5 partes
(0,15 equivalentes) de hidrato de hidrazina. Se calienta la

mezcla a 80-1059C y se agita a esta temperatura durante 4 hg

F
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,anade otra porcidn de 7 5 partes de hldrato de hldra21na V.

'se contlnuan 1a calefaccidn y la a?lta016n durante 8 horas,

- 20 —

ras, Se afiade entonces &cido acético, 0,9 partes, y sé con

tinfia agitando a 95-1259C durénte 6 horas adicionales. Se

despues de lo cual se libera el producto de sustancias Vo=
1&tiles g1 vacfo a 1249C y se aﬁaden 115 partes de aceite
mineral; Despues de 1a filtracién se.obtiene el deseaéo pfé
ducto (solucibn al 50% en aceite mineral); contiéne'l,19% |
de nitrbdgeno.

Ejemplo 8

Se calienta una mezecla de 6240 partes (6 equlva

lentes) de poliisobutilfenol del bgemnlo 2y 2814 purtes de

gcelte mineral a 602C y se afiaden 4C partes (0,5 equivalqg
tes) de solucidn de hidrbxido sédico acuoso al 50%, con agl)
tacién. Se agita la mezclz durante 1/2 hora a 609C y se afia
den 435-partes (13,2 equivalentes) de sblucién de formalde
hido acuoso al 91% a 75-772C durante 1 hora. Se cpntihua laj
égitacién a esta temperatura durante 10 horés, despues de
lo cual se neutraliza la mezela con 30 partes de écido acé~-
tico y se libera de materiales vol&tiles. Se filtra el resi
duo utilizando un material filtrante.

' Se calienta una mezcla de 629.psrtes'(034 equi
vélenfes) del intermediario rTésultante y 34.partes (0,4
eguivaletes) de diciandiamida a 2109C en atmbsfera §e4nitp§ -
géno, con agitééién, ¥ se manfiane a,210—21590 dﬁrante I ng
ras, Se filtra entonces a través defmateriai filtrante y el
filtrado es el producto deseado (solucién al 71% en -aceite
mineral) gque contiene 1,04 % de nltréﬂeno. 7
Ejemplo O e

Se calienta tna- mezcla ds 1792 nartes Ql,6feqqi
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valentes) del poliisobutilfenol del Ejemplo 2 y 1350 paxr-—
tes de xileno a 608C y se afiaden 12,8 partes (0,16 equiva-
lentes) de solucidn de hidréxido éédico acuoso, agitando al
nismo tiempo. Se-agita la mezcla a 60-652C durante 10 minu;
tos, yrdespués se afiaden 108 partes (3,28 equivalentes) de
paraformaldehido. Se continfia la calefaceibn a 65-759C du-~

- rante 5 horas, despues de lo cual se aidaden 14,5 partes.

(0,24 equivalentes) de 4cido acético. Se calienta la mezcla
acidificada & 75-1259C durante 1/2 hora y despues se libera
de volétiles al vacfo. Ia soluciéﬁ intermediaria resultante
se filtra a través de meterial filtrante.

A 2934 partes (1,4 equivalentes) del intermedig
rio deserito antes, mantenido a 652C, se afiaden 160,7 par-
tes_(3,92 equivalentes) de la polietilenpoliamina del Ejem—
plo 1., Se calienta la mezcla durante 1-1/2 horas a 65411020
y durante 1-1/2 horas a 110-1402C, despues de lo cual se
continua calentando a 1409C con insuflado de nitrbgeno du-
rante 11 horas, mientras que se recoge un azedtropo xileno-
agua por destilacién. Se filtra el ligido residual a 1002C
utilizando un material filtrante y el filtrado es el produc
to deseado (solucidn al 60% en xileno) que contiene 1,79%
de nitrbdzeno. '

Ejemplo 10

Se agita una-mezcia de 3740 ﬁartes (2 equivalen
tes) de un poliisobutenilfenol-em el que el susfituyente PO
1llsobuteno tlene un peso molecular de aprox1madame¢e 1600,
1250 partes de esencias de textiles ¥ 2000 partes de alco-
hol isopropilico y se afladen 352 partes (2 2 equivalentes)
de una solucidn acuosa de hidrbxido sbddico al SON, seguido

de 480 partes (6 equlvaleﬂtes) de solucidn acuosa de formal
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' solucidén resultante se filtra para dar el producto deseado

_22_

dehido al 38%. Se agita la mezela durante 2 horas, se deja
reposar 2 dfas y se vuelve a agitar durante 17 horas. Se
afiade &cido acdtico, 150 partes (2,5 equivalentes) y se 1i-—
beré la mezcla de materiales volétiles al vacfo. El agua |
que‘queda se elimina por adicidn de benceno y destilacién
'ézeotrépica; durente la destilzacidn se aﬁaden'lobo partes
de aceite mineral en 2 porciones, E1 residuo se filtra a
través de un material filtrante para dar el intermedierio
deseado..

A B30 partes (O 115 equlvalentA) del inbtermedia
rio, a 909C, s= afiade, con agitacibn, 14,1 partes {0,345
equivalentes) de la polietilenpoliamina del Ejemplo 1. Se
calienta la mezcla a 90-1202C durante 2 horas v despues a
150-1602C durante 4 horas, con corrlenun de nltrégeno. Des~

pues de haber eliminado todos los materiales volétllos, la

(solucibn al 52% en aceite mineral) que contiene 1,03% de
nitrdgeno. .
Ejemﬁlo 11

Se calienta una solucién de 6650 partes (25.equi
valentes) de tetrapropilfenol em 20C0 vartes de tolueno a
552C con agitacidn, y se afladen 200 partes (2,5 equivalen~
tes) de solucidn de hidréxido sbdico, seguido de 1820w§artes
(55 equivalentes) de paraformaldehido (durante 15 migétos).
Durante la adicién de peraformaldenrido, la temperatura se
eleva a 1002C. Se insufla nitrdgeno y se enfria a §SQC, des-
pues de lo cual se afiaden 150 partes de 4cido acético. Se sg|
para el agua por destilacién azeotrdpica y se filtra el pro-
ducto que queda a travé° cz material filtfante.

Una mezcla dc‘555 paftes (1,5 equivalentes) del

-
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‘afiade entonces xileno, 200 partes, y se separan las sustan-

intermediario asi obtenido, 300 partes de isopropilalcohol,
1100 partes de xileno y 270 partes (3 equivalentes) de carbg

nato de guanidine se calienta a reflujo durante 12 horas. ST

cias volétiles por destilacidn a 1102C, Se filtra la mezcla
y se lavan los sdlidos con xileno; el filtrado y los lavadog
combinados se liberan de los volitiles al vacfo y se afiaden
600 partes de aceite mineral. La eliminacién de los materia
les volétilesrcoﬁtinua y el lfquido que queda se filtra a

través de material filtrante; El filtrado. es el producto de
seado (soluC?én a1748% en aceite mineral) quercontiene 3,174

de nitrégeno.

Ejemplo 12

Se prepara un intermediario de tetrapropilfendi-.
formaldehido por un método similar al descrito en el Ejemplo
11, Se caiienta una mezcla de 393 partes (; equivalepte) de
este intermediario, 168 parfes (2 equivalentes) de dician-
diamida, 250 partes de alcohol isopropilico y 458 partes de
aceite mineral z reflujo y se mantiene a esa temperatura dg
rante'9 horas; Se eliminan entonces las sustancias voldti-
les al vacio y el liquido residual se filtra utilizando matel
rial filtrante. E1 filtrado es el producto deseado (soluc?én
al 50% en aceite mineral) que contiene 4,41% de nitrdgeno. '
Ejemplo 13 |

. Se calienta una mezecla de 393 partes (1 equiva-
lenté) de; intermediario tetrapropilienolffofmaldehido_del .
Ejemplo 12, 318 partes (1,63 equivalentes) del iminodiaceta-
to de disodio y 400 partes de xileno & refiujo durante unas
18 horas y despues se filtra. Se obtiene el producto desea~

do como filtrado (soluciéﬁAdg xileno al 45%) ¥ contiene.
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[tentes) de un poliisobutil-fenol en el que el sustituyente pg
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0,04% de nitrdgeno.
Ejemplo 14- |

_ Se calienta una mezcla de 131 partes (0,33 equi
valentes) del intermediario de tetrapropilfenol—formaldehido
delrEjemplo'12, 41 partes (1 eqﬁivalente)ﬁde 3435-iminodipro °
pionitrilo y 200. partes de xileno a 120-1309C durante 6-1/2
horas y despues se eliminan las materias volétiles al vaciowr
Se filtra el 1iquido residual a través de materiél filtrante
¥ gl material sobre el filtro se lava con 200 partes de'xilgl
no. Se concentran el combinado de filtrado y lavados para
dar un 86% de solucibn en xileno del producto deseado'qué _

contiene 8,60% de nitrdgeno.

Zjemplo 15

Se calienta el intermediario de tetrapropilfen;l-
formaldehido del Ejemplo 12 (589 partes, 1,5 equivalentes)
hasta 629C y 324 partes (4 squivalsentes) de aminopropildiet%
nolamina durante 1 hora a'62-8990. Se calienta la mezéla du=
rante 1 hora a 89-120°C y se insufla entonce.é con nitrdgeno
mientras que el agua se separa por destilacién azeotrdpica,
Se calienta el l1fiquido residual a 140-1622C durante 5 horas
a medida gue el agu= adicional se'gepara.y.despues se enfria
¥ se afladen 200 partes de zileno.VSe filtra el 1liguido, uti-
lizando un material filtrante, y el filtrzdo es el producto
deseado'(soluci6n'al 71% en xileno) que contiene'5,76% de ni
trégené. ' ‘ . -
Ejemplo 16

Se calienta una mezcla de 2989 partes (7 equiva-

liisobutild tiené.un peso nolecular de aproximadamente 330,

56 -partes (0,7 equivalentes) de Solucidn acuvssa de nidréxido
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sédico al 50% y 1000 partes de tolueno hasta 652C y se afia~-
den 254 parteé (7,7 equivalentes) de paraformaldehido. Se
calienta la mezcla, agitando al mismo tiempo, a 65-~859C du-
rante 1 hora aproximadamente y se afaden 25§,parteé adicio-
nales (7,7 equivaletes) de paraformaldehido. Se continua la "
calefaccidn a 69-762C durante'2 horas, afiadiendose. entonces
42 partes (0,7.equivaleptes) de écido'acético. Se separan
entonces los materiales volétiles por'déstilacién azeotrdpi
ca al vacfo y el 1{quido residual se filtra a través de ma-
terial filtrantgL

A 457 partes (1,5 equivalentes) del intermedia-
rio asi obtenido se anaden 162 partes (2 equivalentes) de
amlnopronl1ed1etanolam1na. Se callenta la mezcla a refluao,
con separaclén azeotrénlca de agua, durante aprox;madamante
2 horas ¥y despues a 140~1602C durante aproximadamente 8 ho-
ras. Se enfrig entonces a 1302C y se'aﬁaden 165 partes de
aceite mineral. Se sebara‘el.tolueno remanente por destila~
cibn y se £iltra el 1{quido residual, El filtrado es el pro
ducto deseado (solucidn al 75% en acelte mineral) y contie-
ne 4,16% de nitrbgeno.

TLos ejemplos 17 a 20 describen la preparacidn
de intermediarios para preparar dispersantes de esta inven~
016n ¥ que se lleva a cabo, con las var1ac1opes seflaladas '
en la Zbla A por el 31gu1ente Drocedlmlento. Se calienta du-
rante % horas una nmezela del fenol nollbutll—sustltuido,
zceite mineral, n-butanol, hldr6x1do sbdico ¥y paraformalde—
hido a 82-872C, Se afiade eptonces écldo acético glacial ¥
se agita durante media hora para obtenerse-uné mezcla gque
contiene el intermediario deseado, Estos intermediarios se

convierten en los dispersantes deseados por 1os medios des-

critos en los Ejemplos 21-28,
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EJEVPLO
N2

1
18
13
20

Fenol polibutilsustituido

¥n (OPV) ©Partes en peso

1340 . 850
920 - 4200
960 ' 520
1300 960

- 26 -
TABIA A
Paraformal Hiaréxido
- dehido: - s8dico
Partes en - ede
peso _
350,053
231 0,35
35 0,05
39,6 0,06
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TABLA A

arzformal  Hidrbxido ' Disolvente ' ' Acido
ehido- - sbdico _n~butanol Acelte mineral acético
‘artes en . ed. . Partes en’ . .Partes en peso eQ.

peso S peso SR

35 0,053 .35 , e - 0,055

231 . 0,35 . 231 . 2800 - 0,35

35 0,05 - 33 - me2 0,05

39,6 0,06 40 729 0,06
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Biemplo 21
Se callenta el 1nterm°d1arlo preparado en el

Ejemplo 17 a 1202C y se afiaden 58 partes de o—amlnofenol.
Se calienta la mezcla de, reacc16n a 1150-1#O°u durante dos ;
horaa, se libera de volétlles a 1609C al vacio y se filtra.
El flltrado es entonces el producto deseado (soluclén al
60p en aselte mlneral, cue contlene 0,90% de- nltréoeno).
uaemnlo 22

Se libera de volltiles el intermediario prep a=
rado en el Ejemplo 18 a 1002C al vacio v se filtra para dar
6430 partes de una solucidén del intermediario en aceite al
65%.
Ejemblo 23

Se calienta el 1ntermed1arlo preparado en el
ﬁgemnlo 22, 970 partes, hasta 7500 y se afladen 69 partes de
&cido sulfanillco. Se cqlmenta la mezcla a 1602-2002C duran
te 11 horas mlentras se separa el agua al mismo tlempo que
se insufla nltrégeno. Se filtra la mezcla a lSOOC nara dar
el producto deseado (solucidn en aceite mineral al §5w).
Ejemplo 24 . - ‘

Se éalienta el intermediario preparado en el
Ejemplo 22, 970 partes, 75 portes de n~butanol y 30 partes
de gllclna a 170-17500 du;ante 11 horas al mlsmo tlempo qne
se separa el destilado y se 1nsuf1a nitrdgeno. Se flltra la
mezcla para proporcionar el producto deseado.(solucién al 65
en zceite, que contiene 0,24% de nitrdgeno).
Ejemplo 25
' | Se calienta el intermediario preparado en el
Ejemplo 17 hasta 1209C y se efiaden 55,3 partes de anilina.

Se calienta la mezcla de reacciép a-1559—18090 durente 8 ho-

%
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- ras; despues se -libera de volétiles a 1902C al vacfo y se

" Ejemplo 27 T

mineral que contiene 0,52% de nitrdgeno). .

te de nitrégeno. Se afiade fenotiazina, 119 partes, y se ca-

-28 —

filtra para proporciocnar el deseadb producto (solucibn al
60%, en aceite mineral, conteniendo 6,34% de nitrégeno).
Ejemplo 26

 Se calienta el intermediario preparado en el
Ejemplo 17 a 1252C durante 1,5 -horas mientras que el desti-
lado se separa, insuflindose una corriente de nitrégeno a2l
mismo tiempo. Se enfria Ia mezcla de reaccidn é 708C y se
afiaden 180 partes de p-aminofenol y 75 partes @e n—butanéla‘
Se calienta la mezcla a ;4890 &urante-} haras y se separa
el agﬁa:por destilacidén azeotrbpica, se libera de volétiles)
entonces, a 16020 al vacio y se filtra. El filtrado es el
productp que contiene 40% de aceite mineral y 0,32% de ni-~

trégeno.

El intermediario preparado en el Ejemplo 19 se
calienta a 852C y se afiaden 84,5 partes de difenilamina. Se
calienta lé mezcla.derreaccién a 1502—16090.durante 4 horas
Y se separa el agua por destilécién azeot;épica, liberéndo-
se entonces de volltiles a 1602C al vacio., Se filtra la mez

cla para dar el producto deseado (solucibn al 60% en =aceite

Ejemplo 28 - | I e
Se calienta el intermediario preparado en el
Ejemplo 20 a 1202C durante 1,5 horas a medida que el agua se¢

separa con un sifén Dean-Stark mientras se insufla corrien-

lienta a 150-1702C durante 5 horas, liberfindose entonces de
volétiles a 1709C bajo vacfo. Se filtrau embonces la mé?cla. -

para dar el producto deseado (solucién al 60% en aceite ming
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ral, que contiene 0,43% de nitrdgeno y 1,07% de azufre).

Como se indicaba previamente, las composicio-
nes de esta invencidn son fQtiles comb aditivos para lubri-
cantes, ya que funcionan primariamente como detergentes ¥y '
dispersantes de lodos. Tales dispersantes y detergentes dis
persan y eliminan de las superficies el lodo que forma el .
lubricaﬁte durante su uso, Pusden emplearse en diversidad
de lubricantes a base des distintos aceites de viscosidad -lu
bricante, que incluyen aceites lubricantes naturales y sin-
téticos y mezclas de los nismos. Estos lubricantes incluyen
aceites lubricantes de cajas de bielas para motores de com-
bustibn interna con encendido por coﬁpresién o por chispa,
tales como motores de autombviles y camiones, motores de bi
cicleta, motores de aviacibn de &mbolo, motores diesel'mapi
nos y de ferrocarril, y similares. Tembién se pueden ubili-
zar en motores de gas, bturbinas de aviacién a reaccibn, mo-
tores y turbinas de fuerza esbtacionaria y similares. Tambien
los fluidos de tramsmisiones sutométicas, lubricantes de.
ejes de’transmisién, lubricantes de engranajes, lubricantes
de trabajado de metales, fluidos hidrafilicos y otras compo-
siciones de grasas y aceites lubricantes pueden beneficiar-
se también de la incorporacibn a los mismos de las composi-
ciones de la presente invencidn.

Los aceites naturales incluyen aceites gnimales
¥y aceites vegetales (por ejemplo aceite de ricino y mantecg)
asi como aceites lubricantes minerales tales como acdl tes de
petrbleo 1iquidos y aceites lubricantes minerales, tratados
con fcidos o tratados con disolventes, de los tipos parafi-
nico, nafténico o parafinico—naféénicongzclado. También son

Gtiles los aceites base de viscosidzd lubricante derivados
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 decilbencenos, tetradecilbvencenos, dinonilbencenos, di-(2-

'nilos, terfenilos, polifenilos alquilados, etcs); Bteres di

- 30—

del carbdn o esquistos. Los aceites lubricantes siﬁtéticos
incluyen-aceites hidrocarbonados y aceites hidroéarbonados
halosustitufdos tales como olefinas polimerizadas e interpo
limerizadas (por ejemplo polibutilenos, polipropilenos,‘co-.
polimeroé de propileno-isobutileno, polibutilenb clorado,
etc. )3 poli(l-hexenos), poli(l-octenos), poli(l-decenos),

etc., ¥ mezclas de los mismbs; alguilbencenos (por ejemplo dd -
etilhexil)-bencenos, etc.); polifenilos (por ejemplo, bife-

fenilicos alquilados y sulfuros difenilicos alquilados y de
rivados anflogos y homblogos de los mismos y similares.

Los polimeros e.interpolimeros bxido de alquiQ‘
leno y los derivados de los mismos donde los grupos hidroxi
lo términales hgn sido modificados por esterificaciém, etei
rificacién, etec. constituyen otra clase de aceites lubrican
tes sintéticos conocidos. Estos estin representados éor los
aceites preparados por polimerizacién-de 6xxido de etiieno u
6xido de propileno, éteres alquilicos o arilicos de estos
polimeros polioxialquildnicos (por ejemplo Eter de metil-po
liisopropilenglicol con un peso molecular medio de 1000,
&ter difenflico de polietilenglicol con un peso molecular
de 500-1000, &ter dietilico de polipropilenglicol con un -
peso molecular de 1000-1500, etc.) o esteres mono— ¥ poli-
carboxilicos de los mismos, por ejemplo ios gstereé;del &ci
do acético, esteres de 4cidos g;w_"asos_'Ca—C‘8 mixtos, o el dieg
ter de oxoficido €5 del tetraetilenglicol.

Otra clase adecuada de aceites lubricantes sin-
t8ticos comprende los esteres de écidop éicarboxilico; (por

s . o . - i.; :v:. N __-;‘ ’
ejemplo, Acido ftdlico, fAcido succinico, &cidos alguilsucci
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nicos, &cidos alguenilsuccinicos, &cido maleico, &cido aze-
laico, &cido subdrico, &cido sebécico, &cido fumirico, &ci

do adfpico, dimero del &cido linoleico, &cido maldnico, &ci
dos alquilmalénicos, &cidos alquenilmalénicos, etc.) con di
versidad de‘alcoholes (por ejemplo butilalcohol, hexilalco

hol, dodecilalcohol, 2—eti1hexilalcohol, etilenglicol, mono
ebter de dietilenglicol, propileaniCol, etc.). Ejemplos es=
pecificos de estos esteres iﬁclﬁyen el adipato de dibutilo,
sebacato de ﬁ(a-etiihexilo), fumarato de di-n-hexilo, seba
cato de dioctilo, azelato de diisooctilo, azelato de diisg

decilo, ftalato de dioctilo, ftalato de didecilo, sebacato
de dieicosilo, el diester 2-etilhexflico del dimero de &ci-
do linoleico, el ester complejo forﬁadorpor reaceibn de una
mol de fcido seblcico con dos moles de tetraeti}englicol vy

dos moles de &cido 2-etilhexanoico y similares.

Entre los esteres fitiles como aceites -sintéti-
cos también se incluyen los obtenidos a partir de &cidos mo
nocarbox{licos de 05 a Gy, ¥ polioles y éteres de polioles
tales como neopentilglicol, trimétilolpropano, pentaeritri
ta, dipentaeritrita, tripentaeritrita, etc.

'_' Lo; aceites a base de silicona tales como acei-
tes de polialquil-, poliaril-, polialcoxil- o poliariloxi-
siloxeno y aceites de silicato comstituyen otra clase il
de lubricantes sintéticos (por ejemplo, silicatq de tet?ge—
tilo, silicato de tetraisopropilo, silicato de tetra—~(2-etil]
hexilo), silicato de'tefra—(u-metil-hexi;o); silicato de tg
tra-(p-terc-butilfenilo), hexil-(4-netil-2-pentoxi)disiloxa
no, poli(metiljsiloxanos, poli(metilfenil)siloxanos, etc.).
Otros aceites lubricantes sintéticos iacluyen esteres iiqui-

dos de Bcidos que contienen £6sforo (por ejemplo fosfato de
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| sete invencidn. ILos aceites sin refinar son 1los obtenidos

te sin refinar. Los aceites refinados son similares a los

| aceibtes no refinados excepto en que han sido posteriormente

-32 -

tricresilo, fosfato de trioctilo, ester dietflico de &cido
decanfosfénico, etc.,) tetrahidrofurancs poiimeros ¥ sinila-
Tes. : |

Aceites sin refinar, refinados y re-refina&os;
bien naturales o sintéticos (asf como mezclas de dos o més
de cualquiera de ellos) del tipo descrito aqui antes, se

pueden utilizar en las composiciones lubricantes de la pre-

C}

directamente de una fuente natural o sintética sin postefio:
tratamiento de purificacidn, Por ejemplo, un aceite de es-
quistos obtenido directamente de las operaciones de trata-
miento en retortag, un aceite de netr61eo obtenido directa-
mente a partir de una destllaclén primaria o un aceite de
esteres obtenido directamente derun proceso de esterifica~’

cidn, y utilizado sin posterior tratamiento, seria un acei-

tratados en una o mis etapas de purlflca31on para meaorar.

una o mis de sus propledades. Se conocen muchas técnicas de
purificacién entre los especizlistas, tales como extraccidn
con disolvente, destilacidn sécundaria, extraccibn con dci~
do o base, filtracidn, percolacidn, etc. Los aceites re-re’
finados se obtienen por procesos similares é los utilizados
para obfener aceites refinados aplicados a los aceites rei;-
nados que ya se han puesto en serﬁiciq. Tale; aceites re-re
fina&os se conocen también_comd aceites mejorados o re-p:g

qgsados 5 frecuentemente.se vuelven a tratar adicionalmente
con téenicas dirigidas a la eliminacidn de aditivos gastados
y productos de escisibn del acelte. .

En general, unas O 05~°O O partes (en. peso) de
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' tio, calcio, magnesio, estroncio y bario.

rar las sales bhsicas suponen la celefaccidn de una solucibn

- 55—

la composicidn de esta invencidn se disuelve o se dispersa
establemente en 100 partes de aceite para producir un lubri
cante satisfactorio., La invencidn tambien comprende el em—
pleo de otros aditivos en combinacidén con la composicibn de
esta invénci6n. Males aditivos incluyen, por ejemplo, deter
gentes y dispersantes auxiliares del tipo que produce ceni-
zas © sin cenizas, agentes inhibidores de la oxidacién,
azentes depresivos del punto de fluencia, agentes de presidn
extrema, estabilizadores de color y agentes antiespuma.

7 " Los detergentes que producen cenizas estén re-
presentados por sales bésicasly neutras liposolubles de me-—
teles alcalinos o alealinotérreos con Acidos sulfénicos,
fcidos carboxflicos, o #cidos orgfnicos fosforados caracte-
rigados por al menos un eniace directo carbonoffésforo talf
como los preparados por el tratamiénto de un polimero de ole
fina (por ejemplo poliisobuteno que tiene un peso molecularm
de 1000) con un agente fosforante tal como tricloruro de fog
foro, heptasulfuro de fosforo, pentasulfuro de f£6sforo, tri
cloruro de fdsforo y azufre, fbsforo blanco y un haluro de.
azufre, o cloruro de fosforotioico. Las sales nés comunmen—

te utilizadas de tales dcidos son las de sodio, potasio, 1i-|

E1 t8rmino "sal bAsica® se emplea para designar
sales metdlicas en las que el metal esté presente en cantida]
des estequiométricamente superiores a las del radical de

fcido orzfnico. Ios métodos comunmente empleados para prepa-
(%] .

ds aceite mineral de un Acido con un exceso estequiométrico

de un agente neutralizante metflico tal como el bxido, hidrf|-

xido, carbonato, bicarbonato, o sulfuro mnetdlico a una tem-
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ductos-de condensacién de formaldehido con una sustancia fe

B4

peratura por encima de 502C y filirar la masa resultante.

Se conoce asimismo el empleo de un "promotor" en.la fase de
neutralizacién para contribuir a la incorporacién de un gray
exceso de metal, Ejemplos de compuestos_ﬁtiles como promotg
res incluyen sustancias fenélicas tales como fenol, naftol,

alquilfenoles 06-26’ tiofenol, alquilfenol sulfurado, y pro

né;iéa; alcoholes Cy=5g tales como metanol, 2;propanol, oc~-
tiialcohol, cellosolve (éter monoetf{lico de etilenglicol),
carbitol, etilenglicol, alcochol estearflico, y alcohol ci=-
clohexflico; y aminas C,-,, tal como anilina, fenilendiami-
na, fenotiazina, fenil-b-naftilamina y dodecilamina. Un mé-
todo particularmente eficaz para preparar las sales bésicas
comprende la mezcla de un &cido con un exceso de un agente’
de neutrzlizacibn de metal alealinotérreo y 2l menos un pro
motor alcohol, y carbonatar la mezcla a una temperatura ele
vada tal como 60-2002C, ' - '

Detergentes y dispersantes sin ceniza se lla=-
man asi aunque, seglin su constitucién, el dispersante pﬁeda
dejar, despues de su combustién, un material no volitil tal
como 6xido bérico o pentéxido de £&sforo; sin embargo, no
contiene metal ordinariamente y por ello no dejan.ceniza que
contenga metal despues de su combustibn, Se conocen muchos
tipos en estas técnicas y cualquiera de ellos son adecuados
para su empleo en los lubricantes de esta invencibn, Ios si
guientes son ilustrativos: :

(1) Productos de reaccibén de &cidos carboxfli-
cos (o derivados de los mismos) que contienen al menos 34
aproximadamente ¥y preferiblemente al menos 54, apquiqadameg,

te, &tomos de carbono con compuestos que. contienen nitrégeno
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tales como aminas, compuestos orgénicos hidroxflicos tales
como fenoles y alcoholes, y/o materiales inorgénicos bési-
cos. Ejemplos de estos "dispersanteé carboxflicos" se des-
criben en la Patente brithnica 1.306.529'y en muchas Paten~-

tes estadounidenses que incluyen las siguientes:

3,163,603 3,351,552 '3.541,012
3,184, 474 3381,022 34542,678
34215,707 3,399,141 34542,680
3,219,666 3,415,750 %4567.637
3,271,310 3,433,708 3,571,101
34272,746 34 444,170 3.576.743
3.281.357 3,448,048 54630.90%
5,306,908 341448, 049 3,652,510
3,311,558 3,451,933 34632,511
343164177 3,454,607 3,697,428
3,340,281 3,467,668 3,725,441
34341542 34501405 Re 26.4%3
54346,493 3.522.179"

(2) Productos de reaccibn de peso molecular re
lativamente alto o haluros aliciclicos con aminas, preferi-
blemente polialquilenpoliaminas, Estos pueden caracterizar-
se como "dispersantes aminicos" y ejemplos de los mismos,

se describen, por ejemplo, en las siguientes Patentes Esta

dounidenses:
34275554 324544555
3.438.757 34565.804

(3) Productos obtenidos por post-tratamiento
del dispersante carboxilico o aminico con reactivos tales
como urea, tiourea, disulfuro de carbono, aldehidos, ceto-

nas, &cidos carboxflicos, anhidridos succinicos sustitufdos
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por hidrocarburo, nitrilos, epbxidos, compuestos de boro,
compuestos de fésforo o similares, Materiales representati-

vos de este tipo se describen en-las siguientes Patentes Es

en aceite. tales como metacrilato de decilo, 8ter vinildecf-

‘aminoalquilo o acrilamidas ¥ acrilatos poli—(oxi-etilen)-sug

tadounidenses: » .
3.0%6,003 3¢367.943 34579450
3,087,936 343734111 34591,598
3200,107 54054102 5,600,372
3,216,936 3,442,808 3,639,242
342544025 34455,831 3.649.229
34256185 34455,832 34649,659

3,278,550 3.493,520 3,658,836
3,280,234 34502677 3.697.574
34281,428 . 34513.093 34702.757
34282,955 34533,945 34703536
3.312,619 345394633 34704308
34366,569 34573,010 34708,522 .

(4#) Interpolimeros de mondmeros solubilizantes

lico y oléefinas de elevado peso molecular con mondmeros que

contienen sustituyentes polares, por ejemplo, acrilatos de

tituidos. Estos'pueden ser caracterizados como "dispersan-
tes polimeros" y ejemplos,de lcs mismos se déscriben en las

siguientes Patentes Estadounidenses:

3.329.658 3.666.730
3¢8449,250  3.687.849
3.519,565 3.702,300

Las. descripciones pertinentes de todas las pa-
tentes antes sefialadas se incorporan aqui como referencia.

Agentes de presiones-extremas-y agentes de in-
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hibicién de la corrosién estin representados por hidrocarbu
ros aliféticos clorados tales como cera cloradé; sulfuros ¥y
polisulfuros orginicos y polisulfuros tales como disulfuro .
de bencilo, disulfuro de bis(clorobencilo), tetrasulfuro de
dibutiloe, ester sulfometilico de &cido oleico, alquilfenol
sulfurado, dipenteno sulfurado y terpeno sulfurado; hidro-
carburos fosfosulfurados tales como el producto de la reac~
cibén de un sulfuro de fésforo con trementina u oleato de me
tilo§ esteres fosfofados que incluyen principalmente fosfi-
tos de hidrocarburos y trihidrocarburos tales como fosfito
de dibutilo, fosfito de diheptilo, fosfito de dicicloheiilo,
fosfito de pentilfenilo, qufifo de dipentilfenilo, fosfito
de tridecilo, fosfito de diestearilo, fosfito de dimetilnaf
tilo, fosfito de oleil-4-pentilfenilo, fosfito de fenilo sus
titufdo con propileno (con peso molecular 500); fosfito de
fenilo diisobutil-sustitufdo; tiocarbamatos metilicos, taleg
como dioctilditiocarbamato de zinc, y heptilfenilditiocarba
mato de bario; fosforoditioatos de metales del Grupo II fér
les como diciclohexilfosforoditioatos de zinc, dioctilfosfo
roditioato de zinc, di(heptilfenil)fosforoditioato de bario,
dinonil fosforoditioato de éadmio, y la sal de zinc de un
gcido fosforoditioico obtenida por la reaccidén de pentasulfu
ro de f£8sforo con una mezcla equimolecular de alcohol'isoprg'
pilico y n-hexilalcohol, .

) Las composiciones combustibles de la presente
invencidn contienen una-mayor proporcidn de un combustible
normalmente lfquido, usualmente un combustible hidrocarbura-
do destilado del petrdleo tal como gesolina de aviacidn o de
motores como se define en la norma ASTM D-439=73 y combusti

ble Diesel o fuel-oil como se define er ia norma ASTM ﬁ-sgé.
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les o minerales tales como maiz, alfalfa, esquistos o car-

millon de partes en peso de combustible. Las composiciones

- 38. ’ .

Normalmente las composiciones combustibles 1fquidas que com
prenden materiales no hidrocarburados tales como alcoholes,
&teres, organo-nitrocompuestos y similares (por ejemplo me-
tanol, etanol, dietileter, metiletileter, nitrometano) es-
t&n también dentro del marco de esta invencién en cuanto

Que son combustibles 1lfquidog derivados de fuentes vegeta-

bdn. Normalmente se consideran también los combustibles 1£-
quidos que son mezclas de uno o nmés qombusfibles hidrocarbu
rados y uno o mas materiales no hidrocarburados. Ejemplos
de tales mezclas son combinaciones de gasolina y etanol, cox
bustible diesel y &ter, gasolina y nitrometanb,'etc. Se pre
fiere particularmente la .gasolina, qué es, una mezcla'de hi
drocarburos que tiene un punto de ebullieibén ASTM de 60SC l
en el punto de destilacidn de un 10% a aproximadamente 2059(
en el punto de destilacibém de un 90%,

Generalmente, estas composiciones combustibles
contienen una cantidad de las composiciones-de esta iaven-
c¢ibdn suficiente para impartir las propiedades disperséntes
y detergentes al combustible; normalmente esta cantidad es
de aproximadamente 1 a ‘aproximadamente 10,000, préferible-

mente 4 a 1000 partes en peso del producto de reaccidn por

de combustible a base de gasolinas preferidas exhiben gene-
ralmente excelentes éropiedades de detergencié & éispersiBn
de lodos de aceites para motores. Ademés prééentan piopieig
des anti~-herrumbre y de separacibn dé depbsitos eﬁ 1ineas
carburador/combustible y de inhibiciébn de dep6§itbs.

Las composiciones combustibles de esta inven-

cidn pueden contensr, ademfs junto-coa las) composiciones de

a2

L Kd
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esta invencidn, otros aditivos que son bien conocidos poi

los especialistas en estas técnicas. Estos pueden incluir

agentes antidetonantes tales como compuestos de plomo tetra
alquilo, barredores de plomo tales como halo-alcanos (por
ejemplo dicloruro de etileno y dibromuro de etileno) preser
vadores o modificadores de depdsitos taies como fosfatos de
triarilo, tintes, mejoradores de cetano, antioxidantes ta=-
les como 2,6-ditercbutil-t-metilfenol, inhibidores de herrum
bre, tales como &cidos y anhidridos succfnicos alquilados,
agentes bacteriostéticos, inhibidores de gomas, deactivado-
res metllicos, demulsificadores, lubricantes de cilindros
superiores, agentes anticongelantes y similares,

En ciertas composiciones combustibles preferi-
das de la presente invencidn, las composiciones de esta in—
vencién antes descritas se combinan con otros dispersantes
siﬁ cenizag en la gasolina, Tales dispersantes ﬁin cenizas
sbn preferiblemgnte esteres de un mono- o poliol y un agen=~
te de acilacidn &cido mono- o ﬁblicarboxiiiéo de elevado pel
=1e) molecﬁlar que contiene por lo menos 30 &tomos de carbono
en la fraccibn acilo, Tales esteres son bien conocidos de
los especialistas, Velse, pof ejemplo, la Patente francesa
1,396,645, Patentes briténicas 981.850 y 1.055-337 y Paten=-
tes Estadounidenses 3,255.,108; 3,311.558; 3.331.77635
3434643543 3.522.1795 3.579.450; 3.542.6803 3.331.022;
34639,24235 3.697.428; 3.708,522; ¥y la solicitud de Patentes
briténicas1,306.529. Estas paténtes se incorporan'expresa-
pente aqui por referencia a su descripcidn de esteres ade-
cuados y métodos para su preparacifn. Generalmente, la rela
cifn en peso de las composiciones de estm invencidn a los

citados dispersantes sin cenizas es de aproximadamente .O,l a
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aproximadamente 10,0; preferiblemente de aproximadamente 1
a aproximadamente 10 partes de cogposici6n de esta invencids
por cada parte de dispersante sin‘ceﬁizas.

Todavia en otro aspecto de esta invencién, loé
aditivos de la invencién se combinan con froductoé de la cox
densacibn de ﬁannich obtenidos de fenoles, aldehidos, polia
minas y aminopiridinas, Tales productos de condensacidn se
describen en las Patentes Estadounidenses 3.649.659;
3.558.7435 3.539.633; 3.704.308; ¥ 3.725.277.

Las composiciones de esta invencién pueden afig
dirse directamente al combustible o al aceite lubricante.pa
ra obtener las composiciones combustibles o lubricantes de
esta invencidn o pueden liluirse con un disolvente orgénico
1fquido normalmente, sustancialmente inerte/diluyente tal
como aceite mineral, xileno, o un combustible lfquido nor-
malmente como se ha deserito antés, para dap un concentrado
de aditivos que se afiade despues al aceite combustible o lu
bricante en cantidades suficientes para—forﬁar la composi-
cibn combustible y lubricante de la invencibn deécrita‘aqui.
Estos concentrados generalmente contienen aproximadamente
de 20 a aproximadamente 90 p&r ciento de la composicibn de
la invencidn y pueden contener ademfs cualquier aditive con
vencional antes sefialado, particularmente los dispersantes
sin ceniza descritos antes en las propdrciones citadas. El1
resto del concentrado lo constituye el disolvente/diluyen
te. |

Las tipicas composiciones combuétiblésry lubri
cantes de esta invencién se reunen en las Tablas I y Ii reg
pectivamente, Excepto en los valores paradaceite mineral y

para los productos de los Ejemplos.éié,?;sjy 11, todas.las-

3

| Land
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cantidades son exclusivamente de aceite mineral utilizado
como diluyente. En la Tabla I, las cantidades se dan en par

tes en peso por milldn de partes de gasolina.

TABIA I .
Partes en peso por mi
11én de partes de ga-
solinsa
Ingrediente. Combustible L B
Producto del Ejemplo 5 ' o8 -
Producto del Ejemplo 9 ' —_— 150
Composicién demulsionan | .
te de Tetrolite —_— 2
Composicidén demulsionan
te de Exxon - —— L
Composicibn demulsionan :
te de Nalco o 2
Xileno . _ — Vs
Alcohol isooctilico ' _— 49
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TABIA II

Ingrediente Lubricante

Aceite mineral (base 10W-
40 SAE)

Aceite mineral (base 30
SAE)

Producto del Ejemplo 2

Producto del Ejemplo 7
Producto del Ejemplo 11

Producto de la reaccidn
anhidrido poliisobute
nllsuccinlco-polletl—
lenpoliamina

Producto de la reaccidn
anhidrido de poliiso
butenil succinico-po
lietilenpoliaming-
£cido bdrico

Ester de pentaeritritas y
£cido poliisobutenil-
" sucefnico

Petrbleo~sulfonato bisico
‘de calcio

Sal bésica de calcio de
sulfuro de alguilfenol

Tetrapropenilfenilfosfo-
roditioato de zinec

Acido tetrapropenilsuc-
~cinico

Producto de la reacclsn
de alquilfenol, formal
dehido y dimercaptotia
diazol -

Aducto Diels-Alder sulfurado

2,6=Di-t~butil~p-cresol

Antioxidante de'fenol impedido

Partes en peso

C

78,18 .

XD

0,34

0,49
1,33
0,03

0,32.

D ‘B
- 80,08
90,69 =

5,00 —

- 2,00
— 1,89
hatad 1377

0457 ==

1,69 —

2,05 —-=
— 1,31 .
_— 0,03
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PABTA II (continuacibn)

_ Partes en peso
Ingrediente Lubricante c D E

Terpolimero etileno-
propileno=-dieno _ 12,49 = 12,57

Terpolimero carboxi-
lato de vinilo-éter
vinflico~fumarato
de dialquilo 0,34 == 0,35

Agente antiespuma de
silicona , 0,006 0,01 0,004
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En resumen, la Patente de Invencidn que se soli-
. cita deberfé recaer sobre las siguientes:

RETIVINDICACIONES

k 1. Un nmétodo para preparar una composgicidn so-
1ub1é en aceite que contiene nitrdgeno que comprende:

(1) reaccionar al menos un compuesto hidré-
xiaromético que contiene un sustituyente alifftico o alici-
clico;de por lo menos seis Atomos de carbono con al menos
un aldehido o precursor del mismo en presencia de un reacti-
vo alcalino, a una temperatura de hasta 1252C, aproximadamen

te; depués

rio asi formado- 2 una temperatura de hasta aproximadamente

15020; y después '
(3) reaccionar el intermediario neutralizado

con al menos un compuesto amino que.contenga uno o mas ami-

no grupos que tienen hidrdgeno unido directamente a nitrd-

i geno aminico.

j ) . i
2. Un método seghn la reivindicacibn 1, donde el

compuesto hidroxiaromitico es un fenol, el aldehido es -
 formaldehido o un precursor del mismo, la temperatura dé ;a
etapa (1) es aproximadasmente 50-1252C, y la temperatura de -
la etapa-(2) es aproximadamente 50-1502C.

3. Un método, segin la reivindicacién 2, donde
el sustituyente en el fenol es un sustituyente alifético
que tiene al menos 30 &tomos de carbono aproximadamente.

4. Un método, segln la reivindicacidn 3, donde
el compuesto aminico es una alquilen-poliamina.

5. Un método, segiin la reivindicacidn 4, dorde

el sustituyente sobre el fenol coﬁtigne al- menos 50'é€6mos

"(2) neutralizar sustancialmente el intermedia- |

.
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de carbono alifdticos aproximadamente y deriva de un poli-
mero de propileno, l-buteno o isobuteno.
6. Un método, segin la reivindicacién 5, don-
de la alqQuilenpoliamina es etilenpoliamina. - |
7. Un método, segin la reivindicacién 6, don-

de el sustituyenteAen el fenol deriva del isobuteno polime-

rizado.

8. Un método, segin la reivindicacién 1, don-
de el amino compuesto es una amina aromatica que contiene -
aproximadamente seis a aproximadamente 30 atomos de carbono

9. Un método, seglin la reivindicacién 3, don~
de el compuesto aminico es una emina aromitica que contiene
aproximadamente 6 a aproximadamente 30 adtomos de carbono.

10. Un método, segin la reivindicaciém 9, don-
de el sustituyente en el fenol contiene por lo menos 50 ato
mos de carbono alifdtico, aproximadamente, y deriva de un -
polimero de propileno, l-buteno o isobuteno.

11. Se reivindica por ﬁltimb como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de Infencién que se solicitaj
UN METODO PARA PREPARAR UNA COMPOSICION SOLUBLE EN ACEITE -
QUE CONTIENE NITROGENO.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de cuarenta y cin
co péginas mecanografiadas.

Madrid, 14 de Marzo de 1.975

BERNARDO UNGRIA
D.D
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